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Abstract of DE4000608 

Lithium zirconate is prepared by mixing a clear particle-free aqueous solution of a soluble lithium 
compound with an aqueous dispersion of powdered zirconium oxide, drying the mixture to a powdery 
product and calcining. Lithium compound is e.g. lithium peroxide. 
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i Arbeitsverfahren zur Herstef lung von Lithiumzirkonat, das damit hergestellte Lithlumzirkonat und 
Zwischenprodukt 

Die Erf indung betrifft ein Arbeitsverfahren zur Herstellung 
von Lithiumzirkonat. bei dem Zirkomumoxid und eine Uthi- 
umverbindung miteinander vermischt und anschlie&end 
durch Warmebehandtung (Kalzinierung) miteinander zur 
Reaktion gebracht warden. Erf indungsgemaB wird zunachst 
einerseits eine Ware, keine dispergierten festen Teilchen 
enthaltende waBrige Losung einer loslichen Lithiumverbin- 
dung und andererseits eine Dispersion von Zirkoniumoxid- 
pufver in Wasser angefertigt. AnschlieEend werden die Lo- 
sung und die Dispersion vermischt, die erhaltene Mischung 
zu einem pulverf ormigen Produkt getrocknet und das pulver- 
formige Produkt einer Kalzinierung unterworfen. Gegen- 
stand der Erfindung ist ferner ein nach diesem Verfahren 
hergestelltes Lithiumzirkonat, so wie das a Is Zwischenpro- 
dukt anfatlende pulverformige Gemisch von Zirkoniumdio- 
xid und einer Lithiumverbindung, das nach dem vorstehen- 
den Verfahren einschliefilich derTrocknung hergestellt ist 
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Beschreibung sung, frei von dispergierten festen Teilchen, einer losli- 

chen Lithiumverbindung in Wasser, und andererseits ei- 

Die Erfindung bezieht sich auf ein Arbeitsverfahren ne Dispersion von Zirkoniumoxidpulver in Wasser her, 

zur Herstellung von Lithiumzirkonat, wobei man Zirko- vermischt man diese Ldsung und diese Dispersion, 
niumoxid mischt mit einer Lithiumverbindung und an- 5 trocknet man die bekommene Mischung zu einem pul- 

schlieQend durch eine Warmebehandlung, hiernach Kal- verfdrmigen Produkt und unterzieht man dieses pulver- 

zination genannt, mit einander reagieren IaBt fdrmige Produkt einer Kalzinierung. 

Lithiumzirkonate und besonders das Lithiummetazir- Indem man das Zirkonat im NaBverfahren herstellt, 

konat sind geeignet zur Anwendung als Brutmaterial in bekommt man ein mikrohomogenes und nicht kontami- 
zukunftigen Fusionsreaktoren. 10 niertes Zirkonat, das mit Hilfe der ublichen Techniken 

Zwar sol] fur derartige Anwendungen die Zirkonat- von Pressen und Sintern in die gewunschte Form ge- 

qualitat sehr gut sein und besonders die Mikrohomoge- bracht werden kana 

nitat der Zirkoniumoxid-Lithiumverbindungsmischung Dieses Verfahren umfaBt eine beschrankte Zahl von 

soli hervorragend sein. Schritten und die Zusammenstellung des pulverfdrmi- 

Aus der Verdffentlichung "Preparation, characteriza- 15 gen Produkts vor der Kalzinierung ist leicht reprodu- 

tion and properties of Li2ZK)3 fabricated from Li2C03 zierbar und genau. 

and ZK)2" von AJ. Flipot u. a. vom Antragsteller verof- Dieses Produkt hat einen hohen Reinheitsgrad, da es 

fentlichtimZusammenhangmitdem 15. "Symposium on vom Kontakt mit fremden Materialien wie Behaltern, 

Fusion Technology" in Utrecht, September 1988, ist die Mischgeraten usw. wenig kontaminiert wird und unter 

Anwendung von Lithiumkarbonat als Lithiumverbin- 20 andern kein Mahlschritt verlangt wird 

dung fur die Herstellung von Lithiummetazirkonat be- Die Mischung besitzt vor der Kalzinierung eine sehr 

kannt groBe Mikrohomogenitat Die aufgeloste Lithium ver- 

Das Lithiumkarbonat wird dabei in trockenem Zu- bindung ist auf homogene Art und Weise zwischen dem 

stand mit Zirkoniumoxid vermischt und anschlieBend dispergierten festen Zirkoniumoxid verteilt. Beim 

naB gemahlen. Bei der Herstellung von uberstdchiome- 25 Trocknen kristallisiert die Lithiumverbindung auf ho- 

trischem (das heiBt mit einem UbermaB an Lithium) mogene Art und Weise zwischen den und rundum die 

Lithiummetazirkonat, ausgehend von Lithiumkarbonat, Zirkoniumoxidpulverteilchen aus. Ohne daB ein 

stellt man, nach dem Sintern, die Anwesenheit von Re- Mahlschritt verlangt wird, bekommt man eine homoge- 

sten einer flussigen Phase an den Korngrenzen fest Die- ne Mischung, die anschlieBend durch die Kalzinierung 

se flussige Phase, die die Folge ist der Anwesenheit 30 ein nicht kontaminiertes, mikrohomogenes Zirkonat er- 

niedrigschmelzender Verbindungen, beeintrachtigt die gibt 

Herstellung einer feinen KorngroBe und die Homogeni- Um eine klare Losung der Lithiumverbindung zu be- 

tat der Mikrostruktur sehr. kommen, darf die Lithiumverbindung einen Losbar- 

Oberdies ist es nach diesem bekannten Verfahren keitsgrenzwert nicht tiberschreiten. Das Uberschreiten 

nicht moglich, andere Lithiumzirkonate wie Li8ZK)6 35 dieses Grenzwertes wlirde eine L6sung mit festen Rest- 

und Li6Zr207 zu bilden. teilchen der Lithiumverbindung ergeben, wodurch also 

Dies ist allerdings moglich, wenn man als Lithiumver- keine mikrohomogene Mischung nach dem Trocknen 

bindung Lithiumperoxid verwendet Festgestellt wird, erhalten wurde. 

daB in diesem Falle die Bildung obenerwahnter niedrig- Eine geeignete Lithiumverbindung fflr die klare Ld- 

schmelzender Verbindungen und also das Auftreten ei- 40 sung ist Lithiumperoxid (Hydrat und/oder Perhydrat). 

ner flussigen Phase beim Sintern des Lithiumzirkonats Mit einer derartigen Lithiumverbindung wird die Li- 

vermieden werden kann. thiumkonzentration in der klaren Losung unter 30 g Li- 

In "The preparation, characterization and properties thium pro Liter gehalten. 

of lithium oxyde and lithium metazirconate specimens Lithiumkarbonat dagegen ist nicht geeignet, da Lithi- 

irradiated in HFR Petten in second and third EXOTIC 45 umkarbonat sehr schlecht wasserldslich ist 

experiments" von P. Kennedy in "Proceedings of the ZweckmaBig stellt man eine klare Losung von Lithi- 

14th Symposium on Fusion Technology", eds. Pergamon umperoxid (Hydrat und/oder Perhydrat) in situ her, in- 

Press (1986), Seiten 1013— 1018, ist die trockene Vermi- dem man Lithiumhydroxid oder Lithiumhydroxid-Mo- 

schung von Lithiumperoxid und Zirkoniumoxid be- nohydrat mit einem ObermaB an Wasserstoffperoxid 

schrieben worden. Um von einer derartigen trockenen 50 zur Bildung einer viskosen, waBrigen Dispersion reagie- 

Mischung Lithiumzirkonat herzustellen, werden jedoch ren IaBt, und anschlieBend eine genugende Wassermen- 

hohe Kalzinierungstemperaturen verlangt Das von P. ge hinzufugt, um die Lithiumkonzentration unter den 

Kennedy hergestellte Lithiumzirkonat in Pulverform Losbarkeitsgrenzwert zu bringen und so eine klare L6- 

war schwer oder nicht sinterbar. Dieses Pulver konnte sung zu bekommen. 

nur mittels Warmpressen zu formfesten Komponenten 55 Bei einer bevorzugten Ausfuhrungsform der Erfin- 

umgesetzt werden, was vom industriellen Standpunkt dung wird die bekommene Mischung durch Zerstau- 

aus durch die verhaltnismaBig niedrige Produktionska- bungstrocknung getrocknet 

pazitat nicht interessant ist Vor der Kalzinierung kanh das Pulver eventuell einer 

Die Erfindung dient dem Zweck, sa*mtliche dieser Granulationsbearbeitung unterzogen werden, um also 

Nachteile zu beseitigen und ein Arbeitsverfahren zu eo ein Produkt zu bekommen mit geeigneten pulverologi- 

bieten zur Herstellung von Lithiumzirkonat, wobei ein schen Eigenschaften (hiermit wird die, fur eine gute Fiil- 

Lithiumzirkonat guter Qualitat mit feinem Korn und lung der Matrize verlangte FlieBfahigkeit des Produkts 

einer homogenen Mikrostruktur bekommen wird, wo- gemeint, falls das Produkt einer KaltpreBbehandlung 

bei bei Bedarf andere Zirkoniumate als Lithiummetazir- zur Herstellung formfester Komponenten unterzogen 

konat hergestellt werden konnen, und wobei pulverf6r- 65 wird). 

miges Lithiumzirkonat bekommn wird, das besonders Das Lithiumkarbonatpulver oder -Granulat kann an- 

zum Sintern geeignet ist schlieBend einer Sinterbehandlung bei oxidierender 

Zu diesem Zweck stellt man einerseits eine klare Lo- oder neutraler Umgebung unterzogen werden, wobei 
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man bei einer Temperatur uber 900° C sintert. Ein gesin- 
tertes Pulver oder Granulat, mit einer Dichte bis zu 95% 
theoretischer Dichte, kann auf diese Art und Weise be- 
kommen werden. 

Die Erfindung bezieht sich ebenfalls auf das nach dem 
Arbeitsverfahren, nach einer der vorhergehenden Aus- 
fuhrungsformen, hergestellte Zirkonat. 

Die Erfindung bezieht sich ebenfalls auf das Zwi- 
schenprodukt, namlich die nach dem Arbeitsverfahren, 
nach einer der vorhergehenden, bis zum Trocknen der 
Mischung durchgefuhrten, Ausftihrungsformen, herge- 
stellte Mischung von Zirkoniumoxid und einer Lithium- 
verbindung. 

Weitere Einzelheiten und Vorteile der Erfindung wer- 
den aus der nachfolgenden Beschreibung des Arbeits- 15 
verfahrens zur Herstellung von Lithiumzirkonat und 
von dem derart erfindungsgemaB hergestellten Lithi- 
umzirkonat und Zwischenprodukt hervorgehen; diese 
Beschreibung wird nur als Beispiel gegeben. 

Zur Herstellung von Lithiummetazirkonat stellt man 
einerseits eine klare Ldsung von Lithiumperoxid (Hy- 
drat und/oder Perhydrat) und andererseits eine Disper- 
sion von Zirkoniumoxid in Wasser her, wobei man diese 
klare Losung und diese Dispersion anschliefiend ver- 



Beim Trocknen selbst, solange es noch eine Losung 
gibt, muB man die Lithiumverbindung in der Losung 
stabilisieren indem man zusatzlich Wasserstoffperoxid 
hinzuftigt, da Zr02 einen katalytischen Effektauf die 
5 AuflosungvonH202hat 

SchlieBlich wird das nach Trocknen bekommene Pul- 
ver einer Kalzinierung bei einer Temperatur zwischen 
500 und 900° C in einer oxidierenden oder neutralen 
Umgebung unterzogen. Das Zirkoniumoxid reagiert mit 
10 dem Lithiumperoxid zur Bildung von Lithiummetazir- 
konat nach untenstehender Gleichung 

Zr02 + Li202 — Li2Zr03 + '/ 2 02/ 

Vor der Kalzinierung kann man das bekommene Pul- 
ver eventuell einer Granulationsbehandlung unterzie- 
hen um ein Produkt mit geeigneten pulverologischen 
Eigenschaften und zwar besonders mit der verlangten 
FlieBfahigkeit um eine richtige Fullung der Matrize zu 
ermoglichen zu bekommen, falls das Produkt einer Kalt- 
preBbehandlung zwecks Herstellung formfester Ele- 
menten unterzogen wird. 

Dadurch daB ein NaBverfahren verwendet wird und 
das Arbeitsverfahren nur wenige Schritte umfaBt, ist es 
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mischt, die bekommene Mischung zu einem pulverfdr- 25 industriell interessant 

migen Produkt trocknet und dieses pulverformige Pro- Die Zusammensetzung der getrockneten Mischung, 

dukt einer Kalzinierung unterzieht um das Lithiumper- die der Kalzinierung unterzogen wird ist sehr genau und 

oxid und das Zirkoniumoxid mit einander reagieren zu leicht reproduzierbar. Diese Mischung hat einen hohen 

lassen. Reinheitsgrad und ist mikrohomogen. Beim Trocknen 

Um die klare Losung von Lithiumperoxid (Hydrat 30 wird das Lithiumperoxid, das auf homogene Art und 



und/oder Perhydrat) herzustellen, laBt man Lithiumhy 
droxid und Lithiumhydroxid-Monohydrat in fester 
Form mit einem ObermaB an Wasserstoffperoxid rea- 
gieren um also eine viskose, waBrige Dispersion von 
Li202 • (H202)* • (H20)yzu bekommen. 

Dieser Dispersion wird ansclieBend eine genugende 
Wassermenge hinzugesetzt um die 
Li202 • (H202)*' • (H20)/- Konzentration (x' und ? 
sind von der Konzentration abhangig) unter den Lds 



Weise zwischen den dispergierten festen Zirkoniumoxid 
verteilt ist, auf homogene Art und Weise auf und rund 
um die Zirkoniumoxidpulverteilchen herum auskristalli- 
sieren. Ein zusatzlicher Mahlgang wird nicht verlangt, 
35 um eine homogene Mischung zu bekommen. 

Das nach Kalzinierung bekommene Lithiumzirkonat- 
pulver oder -Granulat kann einer Sinterbehandlung in 
einer oxidierenden oder neutralen Umgebung bei einer 
Temperatur von unter 900°C unterzogen werden. Im 



barkeitsgrenzwert zu bringen, wobei also eine vollig 40 Falle eines gesinterten Granulats konnen die individuel 



homogene und klare Losung bekommen wird, in volli 
ger Abwesenheit restlicher Mengen dispergierter, fester 
Stoffe. Dazu sorgt man dafur, daB die Lithium- Konzen- 
tration unter 30 g Lithium pro Liter Losung liegt 

Um die Zirkoniumoxiddispersion in Wasser herzu- 
stellen befeuchtet man die gewtinschte Zirkoniumoxid- 
menge mit Wasser, wobei man anschliefiend die ver- 
langte Wassermenge als Dispersionsflussigkeit hinzu- 
fugt bis die erwGnschte Konzentration von Zirkonium- 
oxidteilchen im Wasser erreicht ist Um eine Sedimenta- 
tion der Zirkoniumoxidteilchen zu vermeiden, wird die 
Dispersion von Zirkoniumoxidteilchen leicht gerQhrt 

Die obenerwahnte klare Losung der Lithiumverbin- 
dung und die homogene Dispersion von Zirkoniumoxid 



len Granulatteilchen sogar eine Dichte von 95% der 
theoretischen Dichte erreichen. 

Vor dem Sintern kann das Pulver oder das Granulat 
noch einer Kompaktierungsbehandlung, wie Kaltpres- 
45 sen mittels einer mechanischen, hydraulischen oder kalt- 
isostatischen Presse unterzogen werden. Die bekomme- 
nen Komponenten werden dem obenerwahnten Sintern 
unterzogen, um formfeste Gegenstande mit einer Dich- 
te groBer als 70% und bis zu 95% der theoretischen 
50 Dichte zu bekommea 

Kaltpressen und Sintern ist vom Standpunkt der Pro- 
duktionsgeschwindigkeit dem Warmpressen vorzuzie- 
hen. 

Die bekommenen gesinterten Teile haben eine Korn- 



werden anschliefiend miteinander vermischt, damit das 55 groBe die kleiner ist als 2 u>m und vorzugsweise kleiner 



Lithiumperoxid (Hydrat und/oder Perhydrat) in geld 
stem Zustand homogen zwischen den dispergierten Zir- 
koniumoxidteilchen verteilt wird. Um eine Sedimenta- 
tion der Zirkoniumoxidteilchen zu vermeiden, wird die 
Mischung dauernd gerQhrt 

AnschlieBend wird die bekommene Mischung aus 
dem Zirkoniumoxid und der Lithiumverbindung mittels 
Zerstaubungstrocknung getrocknet, bis ein aus den ori- 
ginalen Zirkoniumoxidteilchen und dem auf und rund- 
um diese auf MikromaBstab auBerst homogen verteil- 
tem auskristallisiertem Lithiumperoxid (Hydrat und/ 
oder Perhydrat) bestehendes pulverfdrmiges Produkt 
bekommen wird 
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als 1 u.m und eine vollig offene Porositat, wobei der 
Porendurchmesser kleiner ist als 0,6 um 

Die Erfindung wird naher erklart werden an Hand 
nachfolgender Beispiele. 

Beispiel 1 



Einem ObermaB von 150 ml Wasserstoffperoxid 
(30% H202 in H20) wird 73,12 g Lithiumhydroxid-Mo- 
65 nohydrat der Firma Baker zugesetzt Nach Umsetzung 
des Lithiumhydroxid-Monohydrat in Lithiumperoxid 
((Hydrat und/oder Perhydrat) wird die viskose Disper- 
sion mit Wasser verdtinnt bis man eine klare Ldsung mit 
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15 g Lithium pro Liter bekommt. Die viskose Dispersion wird wahrend 60 Minuten ge- 

Man dispergiert ebenfalls 105,00 Zirkoniumpulver, riihrt 

mit einer spezifischen Oberflache von 25 m 2 /g und einer Nach Umsetzung des Lithiumperoxid- Monohydrat in 

scheinbaren Dichte von 0,2 g/cm 3 der Firma Criceram Lithiumperoxid (Hydrat und/oder Perhydrat) wird die 

aus Frankreich, in Wasser bis eine IConzentration von 5 viskose Dispersion mit Wasser verdQnnt bis man eine 

125g pro Liter Zirkoniumoxidpulverteilchen erreicht klare Losung mit 20 g Lithium pro Liter bekommt 

wird. Man dispergiert ebenfalls 103,02 Zirkoniumoxidpul- 

Die ersterwShnte Losung wird der Zirkoniumoxiddis- ver, mit einer spezifischen Oberflache von 16 m 2 /g und 

persion hinzugefiigt und die Mischung wird durch ROh- einer scheinbaren Dichte von 032 g/cm 3 der Firma Cri- 

ren homogenisiert Man trocknet die Mischung durch 10 ceram aus Frankreich, in Wasser bis eine Konzentration 

Zerstaubungstrocknung. Beim Trocknen wird die Mi- von 125 g pro Liter Zirkoniumoxid erreicht wird. 

schung geriihrt, urn eine Sedimentation der Zirkonium- Die ersterwahnte Losung wird der Zirkoniumoxiddis- 

oxidteilchen in der Dispersion zu vermeiden. In regel- persion hinzugefiigt und die Mischung wird durch Ruh- 

mafiigen Zeitabstanden fiigt man zusatzlich Wasser- ren homogenisiert 

stoffperoxid hinzu, um das vom Zirkoniumoxid kataly- 15 AnschlieBend trocknet man die Mischung durch Zer- 

tisch aufgeldste Wasserstoffperoxid zu kompensieren. staubungstrocknung, wobei beim Trocknen die Mi- 

Nach der Zerstaubungstrocknung bekommt man ein schung geruhrt wird, um Sedimentation der Zirkonium- 

aus einer engen Mischung von Lithiumperoxid (Hydrat oxidteilchen in der Dispersion zu vermeiden. 

und/oder Perhydrat) und Zirkoniumoxid bestehendes In regelmaBigen Zeitabstanden fugt man zusatzlich 

weiBes Pulver. 20 Wasserstoffperoxid hinzu, um das vom Zirkoniumoxid 

Nach Vorkompaktierung bei einem Druck von katalytisch aufgeldste Wasserstoffperoxid zu kompen- 

20 MPa wird das kompaktierte Pulver zu Teilchen klei- sieren. 

nerals I mm granuliert Nach der Zerstaubungstrocknung bekommt man ein 

Man kalziniert dieses Granulat bei 650°C wahrend aus einer engen Mischung von Lithiumperoxid (Hydrat 

60 Stunden in einer trockenen Stickstoffumgebung. 25 und/oder Perhydrat) und Zirkoniumoxid bestehendes 

SchlieBlich mischt man das kalzinierte Granulat mit weiBes Pulver. 

einem geeigneten Schmiermittel und kompaktiert die- Dieses Pulver wird bei einem Druck von 100 MPa 

ses Granulat mit Hilfe einer hydraulischen Presse in kompaktiert, das kompaktierte Pulver wird zerbrochen 

einer Wolframkarbidmatrize bei einem Druck von und granuliert 

100 Mpa zu Tabletten mit einem Durchmesser von 30 Das Granulat wird fraktioniert mit Hilfe von Sieben 

18 mm. Die hierbei bekommenen grunen Tabletten ha- bis man eine Fraktion mit TeilchengrdBen zwischen 

ben eine Dichte von 44,5% der theoretischen Dichte. 355 u,m und 1000 um bekommt 

Die grunen Tabletten sintert man schlieBlich wahrend Diese Fraktion wird bei einer Tempera tur von 675° C 

15 Stunden bei einer Temperatur von 1 014° C in einer in einer trockenen Stickstoffumgebung wahrend 

trockenen Luftumgebung. 35 20 Stunden kalziniert 

Die schlieBlich bekommenen Tabletten haben eine AnschlieBend wird das kalzinierte Granulat in einer 

Dichte von 80% der theoretischen Dichte. trockenen Luftumgebung bei einer Temperatur von 

Nach einer Rdntgendiff raktionsanalyse ergibt sich ei- 1 000° C wahrend 20 Stunden gesintert 

ne Struktur aus reinem Lithiummetazirkonat Der Flu- Rdntgendiffraktionsanalyse zeigt, daB das gesinterte 

orgehalt der gesinterten Tabletten betrSgt weniger als 40 Granulat aus reinem Lithiummetazirkonat besteht 

5 ppm und der Chlorgehalt weniger als 10 ppm. Nach dem Sintern hat sich gezeigt, daB die ursprtingli- 

Die [Contamination mit metallischen Unreinheiten ist che Granulatform erhalten bleibt, so daB das Lithium- 

nicht hdher als die der Ausgangsprodukte. Mittels einer zirkonat in Teilchenform zur Verwendung in einem ver- 

S.E.M. wird eine ICorngroBe von 1,1 um gemessen. fliissigten Bett oder zu Verwendungen mit gasverflus- 

Die Poren sind vollig of fen. 45 sigtem Partikeltransport geeignet ist 

Die Erfindung beschrankt sich keinesfalls auf die 

Beispiel 2 obenbeschriebenen Ausfuhrungsformen und im Rah- 

men der Patentanfrage kdnnen viele Anderungen an die 

Man stellt, auf gleiche Art und Weise als im Beispiel 1 beschriebenen Ausfuhrungsformen angebracht werden, 

beschrieben, eine Mischung von Lithiumperoxid und 50 unter andern in bezug auf die Form, die Zusammenstel- 

Zirkoniumoxid her, aber das nach Zerstaubungstrock- lung und die Zahl der Komponenten, die bei der Reali- 

nung bekommene Pulver wird direkt, ohne Granulation sierung der Erfindung verwendet werden. 

wahrend einer Stunde bei 750° C, kalziniert Besonders das Arbeitsverfahren ist nicht notwendi- 

Das kalzinierte Pulver wird mit Hilfe einer kalt-iso- gerweise auf die Herstellung von Metazirkonat be- 

stauschen Presse bei einem Druck von 300 Mpa zu Zy- 55 schrankt Weitere Zirkonate konnen auf analoge Art 

lindern gepreBt Die grunen Zylinder haben eine Dichte und Weise hergestellt werden. 

von 54% der theoretischen Dichte. Dabei braucht man nicht notwendigerweise von Li- 
Man sintert die Zylinder wahrend 15 Stunden bei ei- thiumperoxid auszugehen. Andere leicht wasserldsliche 

ner Temperatur von 950° C in einer trockenen Luftum- Lithiumverbindungen, also unter andern ausschlieBHch 

gebung. 60 des schwer loslichen Lithiumkarbonats, konnen verwen- 

Die Dichte nach dem Sintern betrSgt 73% der theore- det werden. 

tischen Dichte. 

Patentanspriiche 

Beispiel 3 

65 1- Arbeitsverfahren zur Herstellung von Lithium- 

Einem ObermaB von 150 ml Wasserstoffperoxid zirkonat, nach welchem man Zirkoniumoxid und 

(30% H202 in H20) wird 73,12 g Lithiumhydroxid-Mo- eine Lithiumverbindung vermischt und anschlie- 

nohydrat der Firma Baker zugesetzt Bend mittels einer Warmebehandlung, hiernach 
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Kalzinierung genannt, miteinander reagieren laBt, 
dadurch gekennzeichnet, daB man einerseits eine 
klare Losung, frei von dispergierten festen Teil- 
chen, einer loslichen Lithiumverbindung in Wasser 
und andererseits eine Dispersion von Zirkonium- 5 
oxidpulver in Wasser anfertigt, diese Losung und 
diese Dispersion vermischt, die bekommene Mi- 
schung zu einem pulverformigen Produkt trocknet 
und dieses pulverfflrmige Produkt einer Kalzinie- 
rung unterzieht 10 

2. Arbeitsverfahren nach Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB man als Lithiumverbindung Li- 
thiumperoxid (Hydrat und/oder Perhydrat) ver- 
wendet 

3. Arbeitsverfahren nach Anspruch 2, dadurch ge- 15 
kennzeichnet, daB man als Lithiumverbindung Li- 
thiumperoxid in situ herstellt, indem man Lithium- 
hydroxid oder Lithiumhydroxid-Monohydrat mil 
einem ObermaB an Wasserstoffperoxid reagieren 
laBt und anschlieBend eine genugende Wassermen- 20 
ge hinzufugt, um die Lithiumkonzentration inner- 
halb des Loslichkeitsgrenzwertes zu bringen, um 
eine klare Losung zu bekommen. 

4. Arbeitsverfahren nach einem der Anspruche 2 
und 3, dadurch gekennzeichnet, daB man die Lithi- 25 
umkonzentration in der klaren Losung unter 30 g 
Lithium pro Liter Losung halt 

5. Arbeitsverfahren nach einem der Anspruche I 
bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB man die Zirko- 
niumoxiddispersion herstellt, indem man Zirkoni- 30 
umoxid in Pulverform zuerst befeuchtet und an- 
schlieBend die verlangte Wassermenge hinzusetzt 

6. Arbeitsverfahren nach einem der Anspruche 1 
bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB die bekommene 
Mischung durch Zerstaubungstrocknung getrock- 35 
net wird 

7. Arbeitsverfahren nach Anspruch 6, dadurch ge- 
kennzeichnet, dafl man die Mischung der klaren 
Losung und der Zirkoniumdioxiddispersion in Was- 
ser bei der Zerstaubungstrocknung stabilisiert, in- 40 
dem Wasserstoffperoxid hinzugesetzt wird. 

8. Arbeitsverfahren nach einem der Anspruche 1 
bis 7, dadurch gekennzeichnet, daB man die bekom- 
mene trockene Mischung bei einer Temperatur 
zwischen 500 und 900° C in einer oxidierenden oder 45 
neutralen Umgebung kalziniert 

9. Arbeitsverfahren nach einem der Anspruche 1 
bis 8, dadurch gekennzeichnet, daB man das kalzi- 
nierte Pulver weiter sintert 

10. Arbeitsverfahren nach Anspruch 9, dadurch ge- 5c 
kennzeichnet, daB man das kalzinierte Pulver vor 
dem Sintern granuliert 

11. Arbeitsverfahren nach einem der Anspruche 1 
bis 8, dadurch gekennzeichnet, daB man die bekom- 
mene Mischung vor der Kalzinierung granuliert 55 

12. Arbeitsverfahren nach einem der Anspruche 9 
bis 1 1, dadurch gekennzeichnet, daB man das kalzi- 
nierte Pulver oder Granulat bei einer Temperatur 
von uber 900° C sintert 

13. Arbeitsverfahren nach einem der Anspruche 9 eo 
bis 11, dadurch gekennzeichnet, daB man das kalzi- 
nierte und getrocknete Pulver oder Granulat durch 
Kaltpressen formt und anschlieBend bei einer Tem- 
peratur von uber 900° C sintert 

14. Lithiumzirkonat nach dem Arbeitsverfahren 65 
nach einem der vorhergehenden Anspruche herge- 
stellt 

15. Lithiumzirkonat nach dem Arbeitsverfahren 
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nach einem der Anspruche 9 bis 13 hergestellt, da- 
durch gekennzeichnet, daB das bekommene Sinter- 
produkt eine KorngroBe hat, die kleiner ist als 
2 um. 

16. Lithiumzirkonat nach Anspruch 15, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB das Sinterprodukt eine Korngro- 
Be hat, die kleiner ist als 1 um. 

17. Lithiumzirkonat nach dem Arbeitsverfahren 
nach Anspruch 13 hergestellt, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das bekommene Sinterprodukt eine 
Dichte besitzt, die groBer ist als 70% der theoreti- 
schen Dichte und eine vdllig offene Porositat hat 
wobei der Porendurchmesser kleiner ist als 0,6 um 

18. Pulverfdrmige Mischung von Zirkoniumdioxfd 
und einer Lithiumverbindung, die nach den Schrit- 
ten des Arbeitsverfahrens nach einem der vorher- 
gehenden Anspruche einschliefllich der Trocknung 
hergestellt ist 
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